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> Verfahren zur Herstellung von waBrigen Ldsungen von freiem Hydroxylamin 

Verfahren zur Herstellung von wi&rigen Losungen von 
freiem Hydroxylamin dadurch gekennzeichnet, daS man 
Hydroxylammoniumsulfat mit einem Ammoniumionenge- 
halt < 500 ppm mit fiquivaienten Mengen an Oxiden und/ 
oderHydroxiden von Calcium, Strontium und/oder Barium in 
wi&riger Ldsung bei einer Temperatur unter 20° C umsetzt 
und die unloslichen Sulfate abtrennt. 
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PatentansprOche Hydroxylammoniumsulfat mit einem Gchalt an Ammo- 

SSl ^ m KT ,a T dad f reh ^ niumsulfat "* einem °« an AmmStoneTvo^ 

zeichnet, daB man Hydroxylammoniumsulfat mit 5 50 bis 300 ppm. Hydroxylammoniumsulfat mit einem 

einem Ammomumionengehalt < 500 ppm mit geeigneten Gehakan AmmoniulS 

aqu.valenten Mengen an Oxiden und/oder Hydro- durch mehrfaches UmkristalRsieren vrHySoxvlT 

x.den von Calcium. Strontium und/oder Barium in moniumsulfat aus Wasser. Bin geeigUS "Sahren St 

waBnger LSsung be. einer Temperatur unter 20>C z.R das mehrfache UmkristaUifieren aus waW Lo- 

umsetet und d.e unloshchen Sulfate abtrennt )0 sung, bei dem man die waBrige LSsung Z einer fempe^ 

H-V^n i^ PrUCl l 1 H" 511 «f keni !- raturvon48bis80'CuntereinemDrLckvon50bis£)0 

^G^t^ m ^^ mor T!^ V!lt "* mbar etodM «P ft . reineres Hydroxylammoniumsulfat 
einem Gehalt an Ammomumionen < 100 ppm ver- auskristallisiert und abtrennt 

J L v LJ . , DasUmkristallisierenwirdvorteilhaft2bis3malwie- 
3 Verfahrennach denAnsprflchen 1 und2,dadurch 15 derholt Hydroxylammoniumsulfat wird fur die Umset- 

ffSJ^^K" man C,ne Tem P eratur von 2 amg vorteilhaft in 10 bis 35 gew.%iger wiflriger L6- 

bis8Ceinha sungverwendet 

tll^? m ° h A den AnsprOchen 1 bis 3, dadurch ErfindungsgemiB setzt man Hydroxylammoniumsul- 

fSSSfr e ™ e K S eMt m m ° leku " fat "* der Mvalenten Menge'an Oxiden und/oder 
?5hSriSi Z?Y m '£P l ,u- u 20 H y droxiden von Calcium, Strontium und/oder Barium, 

JJSSS^S 1 , b ' S 4 " d8d "* T besondere Barium um - Hydroxide werden vorteilhaft 

Sit Stabilisatoren mitver- als gesattigte waBrige Losung verwendet Um eine kon- 

• zentriertere L6sung an Hydroxylamin zu erhalten, hat 

D ... essich als vorteilhaft erwiesen, nicht die gesamteMenge 
Beschreibung 25 an Hydroxiden als Losung sondern zusatzlich feine sus- 

cr • 11 , . . . pendierte Oxide und/oder Hydroxid, z.B. in einer Teil- 

.^nl eZ,elle r Z ^ Ck uT der ! in der J echnik wa8rige chengr6Be von 5 bis 25 W aLwenden. Um eTn S 

w rF£3^TTf* , 7 l T*A* "?■*£ fre J rige L6sung von "y^y'^n mit mOglichst hohem 

1247 Sta S v CT T i"? ^ ^ E J AS Geha,t ZU erzie,en > kt es vorteilhaft - die Umsetzung in 

1J ? k • u - C,n Verfahren .^annt, be. dem 30 mehreren Stufen durchzufohren. Hierbei wird Hydrox- 

Zih KS,?TkT fre.em Hydroxylamin ylammoniumsulfa. ainlchst mit einem Teil der zur 

durch (Jmsei/cn e.ncr alkohohschcn Losung von Hy- Aquivalenz erforderlichen Menge z.B. von Bariumoxid 

dra^mmMiumnAt mit Ammomak und Abtrennen umgesetzt, das ausgefallene Bariumsulfat abgetrennt 
iSSt* F f T r «" ™? » der so erhaltenen Losung erneut Bariumoxid 

manXSM SI ^ ^ ^ dem 35 gel6st und der ^ng «> l *W wiederholt bis Aquiva- 

X K 52 ™ h T " T fre,e - m Hyd / 0Xy amin ,enz erreicht * ^ kt ™«S«ch in der erhaltenen 

fhanllS SS? "v^amniomumsulfat mit me- waBrigen Hydroxylaminlasung erneut Hydroxylammo- 

Alka? £^ niumsulfat zu ,6sen und die vorgenannteArbeitswe.se 

Aixaiisulfats erhait Nach beiden Verfahren erhait man zu wiederholen. 

j!!i!f ichtlich ft "sungsmittels und des 40 Das Verfahren nach der Erfindung fOhrt man bei ei- 
Gehalts an Fremd.onen nicht den gestellten techmschen ner Temperatur unter 20'C durch. Vorteilhaft halt man 
Forderungen enteprechen. Es wurde auch schon ver- eine Temperatur von 5 bis 12'C ein. Ferner st e wr- 
£h ££& ^ SUnge " 2°. frei f m H y droxv,amin teilhaft,w?nnmanauf sZ^ZiSSEZSL 

C ? L6S, !! ,gen ^ eretoff achtet Vortei,haft m man einen Gehalt an mo- 

droxylammoniumsulfat n Elektrolysezellen mit semi- « lekularemSauerstoffvon < Mppmein. 

permeablen Trennwanden herzustellen. Ein solches Bariumsulfat wird aus dem Reaktionsgemisch nach 

biInSl J ?° Ch S t h 7 ufwendi g «» d •»* bekannten Methoden. z.B. Filtrieren odef SfugTe 

bislangkemenEingangmdieTechnikgefunden. ren, abgetrennt 

v^r!!" deSh 5' b die „ technische Aufgabe gestellt ein Vorteilhaft fOhrt man die Umsetzung in Gegenwart 

f~iluL ZUr H , ers ellun 8 von waB ^" ^MS-en von 50 von Stabilisatoren. die man zweckmSBig demHydrox 

ch T^rnH an? '? "5 ^ 0gUng Z " ^ daS ein - y'^raoniumsulfat zusetzt durch. Geeig g nete SteSa- 

een JSdSSSSSS T * a , Brjgc P Wsun - tore " »" d beispielsweise 8-Hydroxichinaldin, Flavone 

iZl Z hah 8 g " ngen Gehalt a " Fremd " wie Morin ' Hydroxichinoline wie 8-Hydroxichinolin, 

nZ i Lk. -j i» . • • „ . . HydroxianthrachinonewieChinalizarin.diegegebenen. 

HeSui^ emem Ve ? ahren ™ r 35 Combination ntitPolyhydroxyphenolen 5 wie Py- 

droxvS Xnh,Ti g h V0 ? freie « m H> :- rogano1 ' verwendet werdea Weitere geeignete StabiH- 

droxylanun. wobei man Hydroxylammoniumsulfat mit satoren sind Benzonitril, Benzamidowm. N-Phenvl-N- 

Zr m a?,? a f a ," A T oniuni »?«?i von < 5«> PPm mit hydroxithioharnstoff, ReduktorunZer ^edSLa- 

emer 8qu.valen.en Menge an Oxiden und/oder Hydro- te, z.B. 23-Didehydrohexono-l,4-lacton ferner AlS- 

xiden von aicmm. Strontium und/oder Barium in wiB- w sake der EthylendiamintetraL gsfluTb e Koraentt 

nger L6sung he, e.ner Temperatur unter 20°C umsetet tion an Stabilisatoren, bezogef auf HvS^Tmmt 

undAcunloshchenSulfateabtrennt niumsulfat betrtg. vorteilhaft 5 • lo" bis I Gw% Ss- 

Das neue Verfahren hat den Vorteil daB es wenig besondere 5 • 10-3 bis 5 . i 0 -2 rjew % i£!ZZ 

auwendigundaufeinfacheWdse sici ditifcLX5£5d^ 

ner hat das neue Verfahren den Vorteil, daB man wtBri- es 8-Hydroxychinolin. nyaroxycmnarain, 

£hST* en T f u C J em "y dro , J !y |amin m5t ™*™ ^S- Nach dem Verfahren der Erfindung sind waBrige L6- 
Nach dem Verfahren der Erfindung geht man von Ammoniumionen von < 20 ppm und einem Gehalt an 



Bariumsulfat entsprechend der Ldslichkeit von Ba- 
riumsulfat bei der angewandten Temperatur erhfiltlich. 

WfiBrige Ldsungen von freiem Hydroxylamin, die 
nach dem Verfahren der Erfindung erhaltJich sind, eig- 
nen sich for die Umsetzung mit reinen Sfturen zur Her- 5 
stellung hochreiner Hydroxylammoniumsalze, als Reg- 
ler bei Polymerisationen als Reaktand zur Herctellung 
spezieller organischer und anorganischer Zwischenpro- 
dukte. 

Das Verfahren nach der Erfindung sei an folgenden io 
Beispielen veranschaulicht 

Beispiel 1 

35 g Hydroxylammoniumsulfat, bei 62°C und 115 15 
mbar 3 x aus H2O umkristallisiert mit einem Gehalt von 
370 ppm Ammoniumionen wurden in 100 g Wasser ge- 
ldst und mit insgesamt 32,6 g feinteiligem BaO bei 8°C 
in einer Rfihrapparatur zur Reaktion gebracht Die 
HfiJfte des zur Aquivalenz ben6tigten BaO wurde als 20 
w&Brige Suspension, die andere Hfilfte als feines Pulver 
zugegeben. Nach Abtrennung des BaSO^-Niederschla- 
ges wurden im Rltrat 13^ g NH2OH gefunden, entspre- 
chend einer Ausbeute von 96,4%. Der Ammoniumio- 
neogehalt der wftBrigen Hyroxylamin-Ldsung betrug 15 25 
ppm(m/m). 

Beispiel 2 

Verfahren wie in Beispiel 1, nur filtriert man nach 30 
Zugabe der H&lfte des zur Aquivalenz bendtigten BaO 
die waBrige Losung der freien Hydroxylamin-Base ab 
und suspendiert darin das restliche, zum vollstfindigen 
Umsatz benotigte BaO. Man erh&lt eine Ausbeute von 
95,6%, bezogen auf NH2OH mit 18 ppm (m/m) Ammo- 35 
niumionea 

Beispiel 3 

Verfahren wie in Beispiel 1, nur gibt man zur vorge- 40 
legten wftBrigen Hydroxylammoniumsulfatldsung 
0,04% 8-Hydroxychinaldin, bezogen auf das eingesetzte 
NH2OR Die Ausbeute, bezogen auf NH2OH, betrfigt 
98^%. 
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